BUNDEyEPU BLIK DELTj jpCHLAND 



PCT/EPOO/O 16 16 

;hland 

09/937 387 



frfoo 




EPO - Munich 
61 

0 i Mai 2000 



Bescheinigung 





Die Quarzwerke GmbH in Frechen/Deutschland hat eine Patentanmeldung unter der Be- 
zeichnung 

"Verfahren zur Reduzierung des Staubverhaltens von Silikaten" 

am 26. Marz 1999 beim Deutschen Patent- und Markenamt eingereicht. 

Die angehefteten Stucke sind eine richtige und genaue Wiedergabe der ursprunglichen Un- 
terlagen dieser Patentanmeldung. 

Die Anmeldung hat im Deutschen Patent- und Markenamt vorlaufig die Symbole C 01 B, 
C 09 C und C 09 D der International Patentklassifikation erhalten. 




A 9161 

02/00 
EDV-L 




Aktenzeichen: 199 13 810.9 



Munchen, den 30. Marz 2000 
Deutsches Patent- und Markenamt 
Der President 

Im Auftrag 



jooat 

PRIORITY 
DOCUMENT 

SUBMITTED OR TRANSMITTED IN 
COMPLIANCE WITH RULE 17.1(a) OR (b) 



920207-1.DOC 



Verfahren zur Reduzierung des Staubverhaltens von Silikaten 

Gegenstand der Erfindung ist ein Verfahren zur Reduzierung des Staubverhaltens 
von Silikaten. Ein weiterer Gegenstand der Erfindung ist ein Silikat mit reduzier- 
5 tem Staubverhalten. 

Silikate, insbesondere nadelfdrmige Silikate wie beispielsweise Wollastonit, ein 
Kettensilikat, werden als verstarkende Fullstoffe fur Kunststoffanwendungen ein- 
gesetzt. 

0 

Bei Wollastonit handelt es sich um ein naturliches Calciumsilikat der Formel Ca 3 
[Si 3 0 9 ]. Monokliner Wollastonit besteht aus Si0 4 -Tetraedern, die in Anordnung 
von Dreierketten der Formel [Si 3 0 9 f verbunden sind: Dabei sind die einzelnen 
Ketten durch Ca^-lonen miteinander verbunden. Dies erklart, weshalb die Partikel 
5 des Wollastonits eine nadelformige Struktur aufweisen konnen. 

Wollastonit besitzt weiterhin vorteilhafte Stoffeigenschaften. Hierzu gehort bei- 
spielsweise das Fehlen von chemisch gebundenem Wasser, welches in anderen 
wasserenthaltenen Silikaten dazu fuhrt, daft sich die Struktur beim Erhitzen durch 
Wasserverlust verandert Dies wiirde im Falle der Einarbeitung in Kunststoffe da- 
zu fuhren, dafJ ein verstarkender Effekt nicht mehr erzielt wtirde. Weitere Vorteile 
sind der geringe Schrumpfungsgrad beim Trocknen und beim Erhitzen. ein sehr 
geringer Expansionskoeffizient und gute mechanische Eigenschaften der herge- 
stellten Kunststoffprodukte, die Wollastonit enthalten. Neben der Anwendung als 
Additiv fur Kunststoffe wird Wollastonit auch verwendet zur Herstellung von ke- 
ramischen Produkten, Sanitarartikeln und Porzellan. 

Die vorhegende Erfindung bethfft vorwiegend den Einsatz des Wollastonites in 
Kunststoffen. 

Dabei wird der Wollastonit als Fullstoff hergestellt durch Mahlung des gewonne- 
nen Wollastonites mit nachfolgender Windsichtung. Man erhalt dann nadelformi- 
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ge Wollastonitteilchen, die entweder direkt in die Kunststoffmischung eingearbei- 
tet werden oder in Form von polymeren Vcrmischungen mit Anteilen von 10 bis 40 
Gew. % Wollastonit in die Kunststoffe eingearbeitet werden. Aufgrund der nadel- 
fdrmigen Struktur des Wollastonites erzielt man eine erhebliche Verbesserung der 
s mechanischen Eigenschaften im Kunststoff und be. den daraus hergestellten 
Kunststofformteilen. 

Zusatzlich wird gemaG dem Stand der Technik der Wollastonit haufig mit Silan- 
verbindungen beschichtet, urn eine bessere Einbindung in das Kunststoffmaterial 
io zu erzielen. Dabei werden beispielsweise Oberflachenbeschichtungen mit Ami- 
nosilan, Epoxysilan, Methacrylsilan, Trimethylsilan, Vinylsilan oder Alkylsilan vor- 
genommen. 

Drese Silikatmaterialien des Standes der Technik besitzen jedoch den Nachteil 
is daG sie aufgrund der durch die Silanbeschichtung erhohten Dispersitat eine ver- 
starkte Staubbildung aufweisen. Die Staubanteile sind feinstteilige Silikatteilchen 
die im wesentlichen keine nadelfdrmige Struktur mehr aufweisen und daher im 
Kunststoff keinerlei Verstarkungseffekte bewirken konnen. Dies bedeutet, daG ein 
Teil des eingesetzten Silikatfullstoffes nicht wirksam ist und lediglich als nicht 
o verstarkender pulverformiger Fullstoff wirkt. 

Man hat versucht, diesen Nachteil zunachst dadurch zu beheben, daG man den 
Wollastonit verschiedenen Verfahren unterzogen hat. urn das Staubverhalten zu 
m.ndern. Derartige Verfahren sind jedoch relativ kostenaufwendig und teuer und 
fuhren daher zu einer erheblichen Verteuerung dieses Rohstoffes, so da(3 er aus 
Kostengrunden als verstarkender Fullstoff fur Kunststoffe uninteressant wird 
Damit ist dieser Rohstoff zu anderen Rohstoffen, wie Glasfasern oder anderen 
Fasermaterialien. die ebenfalls als verstarkende Fullstoffe eingesetzt werden, 
nicht mehr konkurrenzfahig. 

Die technische Aufgabe der Erfindung war es daher, ein einfaches Verfahren zur 
Reduzierung des Staubverhaltens von Sil.katen. insbesondere von Wollastonit 
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zur Verfugung zu steilen, das moglichst kostengunstig durchfuhrbar ist und zu 
einer erheblichen Verringerung des Staubverhaltens des Wollastonites fuhrt. 

Oieses technische Aufgabe wird dadurch gelost, daS ma n das zerkleinerte Silikat, 

insbesondere den Wollastonit mit einem Polyorganosiloxan oberflachenbeschich- 
tet. 



Es wurde namlich gefunden, daS im Gegensatz zu bisherigen Oberflachenbe- 
schichtungen aus Silanen die Beschichtung mit Polyorganosiloxanen zu einer 
o erheblichen Verminderung des Staubverhaltens von weit uber 50 % gegenuber 
den Materialien des Standes des Technik fuhrt. Die Oberflachenbeschichtung der 
Silikate ist ein einfacher kostengGnstiger Prozefi. So werden die entsprechenden 
Oberflachenbeschichtungsmittel ublicherweise durch Mischen des Materials in 
einem Fluidmischer oberflachlich aufgebracht. Weiterhin ist diese Technik bei der 
Beschichtung mit entsprechenden Silanverbindungen bereits erprobt. Durch diese 
einfache Methode, das Staubverhalten der Silikate zu vermindern, sind die bishe- 
rigen mehrstufigen physikalischen Verfahren zur Verminderung des Staubverhal- 
tens nicht mehr notwendig und konnen auf einfache Weise ersetzt werden. 

Dabei war es besonders erstaunlich, daG eine Reduzierung des Staubverhaltens 
bei der Oberflachenbeschichtung mit entsprechenden Silanverbindungen nicht 
Oder nur in geringem MaSe eintritt, wahrend die Beschichtung mit Polyorganosi- 
loxanen zu signifikanten Verminderungen des Staubverhaltens fuhrt. Hierzu wur- 
den entsprechende Vergleichsversuche durchgefuhrt, die im experimentellen Teil 
der Anmeldung weiter beschrieben werden. 

In einer besonders bevorzugten Ausfuhrungsform wird fur die Oberflachenbe- 
schichtung ein Polyorganosiloxan in einer Menge von 0,1 bis 4 Gew-%, beson- 
ders bevorzugt 0,5 bis 1,5 Gew.-% eingesetzt. Als besonders bevorzugtes Po- 
lyorganosiloxan w,rd ein Polysiloxan-Polyether-Copolymer eingesetzt. 
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Wie bereits weiter oben erwahnt wurde, last sich mit diesen Polyorganosiloxanen 
das Staubverhalten von Silikaten, insbesondere Caldummetasilikaten und ganz 
besonders bevorzugt Wollastoniten reduzieren. 

a Oberraschenderweise stellte sich hierbei heraus, daG durch die staubreduzieren- 
de Oberflachenbeschichtung eine gute Einbindung des Fullstoffes in das Kunst- 
stoffmaterial erzielt wurde. Durch Verwendung der erfindungsgemaSen Polyorga- 
nos.loxanverbindungen wird hier derselbe Effekt erreicht wie mit entsprechenden 
funktionellen Silanverbindungen, die aus dem Stand der Technik bekannt sind. 

10 

Ein weiterer Gegenstand der Erfindung ist ein Silikat mit reduziertem Staubverhal- 
ten, das mit einem Polyorganosiloxan oberflachenbeschichtet ist, einen Stauban- 
te,l nach Heubach von 500 bis 1200 mg/100 g besitzt und wobei das Silikat eine 
spezifische Oberflache gemessen nach DIN 66132-BET von 0,5 bis 1,5 m 2 /g hat. 

L5 

In bevorzugter Weise handelt es sich bei dem Silikat urn ein Calciummetasilikat 
besonders bevorzugt urn einen Wollastonit. Das Silikat ist bevorzugt mit 0,1 bis 4 
Gew-%, besonders bevorzugt 0,5 bis 1,5 Gew.-o/ 0 Polyorganosiloxan oberfla- 
chenbeschichtet. Als Oberflachenbeschichtungsmittel wird bevorzugt ein Polysi- 
o loxan-Polyether-Copolymer eingesetzt. Das Silikat wird als verstarkender Fullstoff 
in Kunststoffen, insbesondere Polyurethan, Polyamid und Polypropylen, einge- 
setzt. Die Herstellung des Silikates erfolgt durch Mahlen des Wollastonits auf ei- 
ner entsprechenden Zerkleinerungsanlage wie beispielsweise einer Gegenstrahl- 
prallmahlanlage. Das zerkleinerte Fertigprodukt wird dann aus der Zerkleine- 
rungsanlage entnommen und in einem Fluidmischer mit dem Polyorganosiloxan 
oberflachenbeschichtet. Diese Beschichtung erfolgt bei Temperaturen zwischen 
40 und 100 -C infolge Reibungswarme. Nach dem Beschichten wird das Material 
auf Raumtemperatur gekuhlt. Man erhalt als Endprodukt einen staubarmen be- 
schichteten Wollastonit mit den oben angegebenen Eigenschaften. 

in den nachfolgenden Figuren wird das erfindungsgemafie Produkt naher ge- 
kennzeichnet. 
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Fig 1 zeigt ein FTIR-Spektrum des erhaltenen Produktes als Pressling. Die Figur 
ze.gt die Transmission in % in Abhangigkeit von der Wellenzahi in cm '. 

Fig. 2 zeigt ein weiteres FTIR-Spektrum des erhaltenen Produktes. Die Auswer- 
tung erfolgt als Darstellung der Absorption in Abhangigkeit von der Wellen- 
zahi in cm* 1 . Der Rohstoff Wollastonit wurde aus dem FTIR-Spektrum ma- 
thematisch subtrahiert. 



xo Fig. 3 zeigt den Gewichtsanteil des erfindungsgemaGen Produktes in Abhangig- 
ke.t von der Nadellange. Dabei ist die Nadellange in Nadellangenklassen 
in urn angegeben. 

Fig. 4 zeigt den Gewichtsanteil des erfindungsgemaGen Produktes in Abhangig- 
keit des Nadeldurchmessers. Der Nadeldurchmesser wird in Nadeldurch- 
messerkJassen in um angegeben. 

Fig. 5 zeigt schlieGlich das mittlere Lange-Durchmesser-Verhaltnis des erfin- 
dungsgemaGen Produktes in Abhangigkeit von der Nadellange. Die Nadel- 
lange ist in Nadellangenklassen in um angegeben. 

Dieses Material wird bevorzugt als verstarkender Fullstoff in Kunststoffen einge- 
setzt und fuhrt hier zu einer Verbesserung der mechanischen Eigenschaften ins- 
besondere der Zugfestigkeit und der Versteifung des Verbundstoffes. Besonders 
bevorzugt erfolgt der Einsatz als verstarkender Fullstoff in Kunststoffen ausge- 
wahlt aus der Gruppe Polyurethan, Polyamid, Polypropylen. Weitere Vorteile lie- 
gen ,n e,ner hohen Durchsatzleistung am Extruder aufgrund guter Dispergierbar- 
ke,t und hoher Warmeleitfahigkeit des Materials, geringerer Schwindung und hd- 
herer MaGha.tigkeit der Wo.lastonit-haltigen po.ymeren Vormischung durch Ver- 
kle.nerung des linearen Ausdehnungsqueffizienten. Die mit dem Material als ver- 
starkendem Fullstoff hergestellten Kunststoffteile besitzen eine exzeilente Ober 
flachenqual.tat aufgrund der feinteiligen Nadelstruktur des Materials Weiterhin 
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wird die Warmeformbestandigkeit verbessert und die Kriechneigung verringert. 
Durch den Einsatz der verstarkenden Fullstoffe wird auch eine Erhohung der 
Oberflachenharte der Vormiscnung. bedingt durch die Harte des Fullstoffes er- 
zielt, mit einer optimalen Einbindung des Materials in den Kunststoff. 

Die nachfolgenden Beispiele sollen die Erfindung naher erlautem, ohne sie zu 
beschr§nken. 
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BE1SPIELE 



Beispiei 1 

5 Herstellung des mit Polyorganosiloxan beschichteten Wollastonits 

1000 kg Wollastonit werden auf einer Gegenstrahlprallmahlanlage (Majac) zer- 
kleinert. Die Strahlmuhle arbeitet mit 2 Borcarbiddusen und einem Arbeitsdruck 
von 7 bar. Der Sichter zum Abscheiden nicht zerkleinerter Grobpartikel wird mit 

0 einer Drehzahl in Hohe von 1800 U/min betrieben. Die Abscheidung des Fertig- 
produktes erfolgt im Filter. 

75 kg des so zerkleinerten Wollastonits werden in einem Thyssen-Henschel- 
Fluidmischer FM250D mit 750 g eines Polysiloxan-Polyether-Copolymers 

1 (TEGOSTAB B 8427, TH. GOLDSCHMIDT AG, Essen) beschichtet. 

Die Drehzahl der Mischwerkzeuge (Bodenraumer, FluidisierflQgel. Hornwerkzeu- 
ge) betragt 1200 U/min. Der Fluidmischer ist doppelwandig und ermoglicht das 
Einstellen bestimmter Temperaturprofile unabhangig von der Reibungswarme 
durch indirekte Beheizung mit heiQem Wasser bzw. Wasserdampf. Das im 
Wollastonit eingestellte Temperaturprofil erreicht 80 °C. 

Anschliefiend wird der beschichtete Wollastonit mit einer Materialtemperatur von 
80 X in einem doppelwandigem Kuhlmischer (Thyssen-Henschel Typ 650) auf 
Raumtemperatur gekuhlt. Die Mischwerkzeuge sind vergleichbar den Mischwerk- 
zeugen des Fluidmischers. Die Drehzahl betragt 140 U/min. 

Man erhalt als Endprodukt einen staubarmen, beschichteten Wollastonit. 

Figur 1 zeigt ein FTIR-Spektrum des erhaltenen Produktes als PreGling. Die Figur 
zeigt die Transmissionen in % in Abhangigkeit von der Wellenzahl in cm"' Die 



KG207-1.DOC 



-8- 

Schwingungsbanden sind charakteristisch fur das System Wollastonit beschichtet 
mit Polyorganosiloxanen. 

Die Figur 2 zeigt ein weiteres FTIR-Spektrum des erhaltenen Produktes. Die 
5 Auswertung erfolgte als Darstellung der Absorbtion in Abhangigkeit von der Wel- 
lenzahl in cm" 1 . Es wurde nur die Wellenzahl von 2.400 bis 3.600 erfaGt und im 
Rahmen der vorliegenden Analyse der Rohstoff Wollastonit aus dem FTIR- 
Spektrum mathematisch substrahiert. Als Folge davon zeigt Figur 2 lediglich die 
Schwingungsbanden der Oberflachenbeschichtung, namlich des Polyorganosi- 
io loxanes auf der Oberflache von Wollastonit insbesondere im Bereich von 2.800 - 
3.100 Wellenzahlen. In diesem Wellenzahlenbereich sind insbesondere die CH- 
Schwingungen typisch. Die so erhaltene Abbildung ist daher ein charakteristi- 
scher Fingerabdruck fur das Oberflachenadditiv und beschreibt die besondere 
Struktur des verwendeten Polyorganosiloxans. 

5 

Die Figuren 3, 4 und 5 charakterisieren das erhaltene Produkt. bezuglich der Na- 
dellange (Figur 3), des Nadeldurchmessers (Figur 4) und des mittleren L/D- 
Verhaltnisses (Lange-Durchmesser), in Abhangigkeit von der Nadellange (Figur 
5). 

Beispiei 2 
Staubmessung 

In diesem Beispiei wurde das gemaG Beispiei 1 hergestellte erfindungsgemaiJe 
Produkt im Vergleich zu Produkten des Standes der Technik auf ihr Staubverhal- 
ten untersucht. Im einzelnen wurden folgende Produkte gepruft: 

a) Wollastonit gemaG Beispiei 1 

b) Wollastonit ohne Additiv (Stand der Technik) 

c) Wollastonit mit Aminosilan als Additiv (Stand der Technik) 
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Die Bestimmung des Staubverhaltens wurde mit folgender Methode vorgenom- 



men 



1. 

5 2. 
1. 



Staubmessung mit dem Dustmeter nach Heubach 
Bestimmung der spezifische Oberflache DIN 66132 - BET 

Staubmessung mit dem Dustmeter nach Heubach 

Fur die Untersuchung wird ein Heubach-Dustmeter, eine Analysenwaage 
sowie ein Filter GF 92 (S + S) eingesetzt. Das MeBgerat besteht aus Ba- 
sisgerat mit Luftmessung (Volumen, Temperatur, Antriebsmotor, Vakuum- 
druckpumpe). Es enthalt Ausleger mit 

Haltern fur Aufbauten 

StaubentwicklungsgefSR 

Grobabschneider 

LuftfiltrationsgefaG 



a) Montage 



Das Saugrohr mit Schlaucholive wird fest auf den Gewindestutzen geschraubt, 
das Stabilisator-Rohr auf den Zapfen gesteckt, mit dem Klemmkloben fixiert und 
der FulJ an den Rohrenden befestigt. Die kurzen Stativstangen konnen an jeder 
Stelle des Auslegers fixiert werden. Mit Hilfe der Doppelmuffe und der Stativ- 
klemme wird der gewunschte Aufbau erstellt. 



b) Funktion und Arbeitsweise 



Die zu prufende Substanz wird im rotierenden StaubentwicklunggefaG in Bewe- 
gung gehalten. Der Staub wird von einem axial eintretenden Luftstrom erfaGt und 
passiert einen Grobabschneider aus Glas, in dem grobe. nicht flugfahige Partikel 
sedimentieren. Der im Luftstrom verbleibende Staub wird auf einem Filter abge- 
schieden. Den zur Prufung erforderlichen Luftdruck erzeugt eine Vakuum-Druck- 
Pumpe; druckseitig erfolgt die Luftmengenmessung. 
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c) Durchfuhnjng der Messung 

Einstellung des gewunschten Luftdurchflusses : 

5 

Empfohlen wird ein Luftvolumen von 100 I bei einer MeGdauer von 5 min (20 
l/min). 

Eine Einheit des Zahlwerkes entspricht 0,1 I, d. h. fur z. B. 100 I Luft sind am 
o Sollwertsteller des vierstelligen Zahlwerkes "1000" vorzuwahlen. Das mit Filter- 
papier belegte LutffHtrationsgefSG wird mit der Pumpe verbunden, das Nadelventil 
am Flowmeter ganz geoffnet, Netzschalter betatigt, Wahlschalter ausgerastet 
(Automatikbetrieb), am Sollwertsteller 20 I ("0200") vorgewahlt. Nach Drucken 
der Taste "Start" setzt sich die Pumpe in Betrieb und schaltet nach 20 I selbsttatig 
5 ab. Das Nadelventil an der Pumpe wird soweit geschlossen bzw. geoffnet, bis die 
vorgewahlten 20 I in genau 1 min. gefordert werden. Samtliche weiteren Messun- 
gen erfolgen jetzt mit einem DurchfluS von 20 I Luft/min. 

d) Staubmessung 

Das abgewogene Prufgut wird in das StaubentwicklungsgefaS eingebracht; je 
nach Schuttdichte 25 g, 50 g oder 100 g. Bis zu einer Schuttdichte von 0,5 g/ml 
sollte die Einwaage 25 g bzw. 50 g betragen, daruber 100 g. 

Vor Beginn der Messung wird das mit Filterpapier belegte LuftfiltrationsgefaG aus- 
gewogen (m,). Am vierstelligen digitalen Sollwertsteller ist die gewunschte Luft- 
menge vorgewahlt. Wenn alle Verbindungen vom Staubentwicklungsgefaft bis zur 
Pumpe hergestellt sind, druckt man die Taste "Start" und setzt sowohl den Getrie- 
bemotor als auch die Pumpe in Betrieb. Ist die vorgewahlte Luftmenge erreicht, 
wird beides automatisch gestoppt. Erneutes Auswiegen des FiltrationsgefaUes 
ergibt m 2 . Der am Filter verbleibende Gummistopfen sollte vor der Wagung auGen 
mit Putzpapier gereinigt werden. 
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e) Standard-MeGbedingungen fur QW-Produkte 

Die das MeGgerat durchstrdmende Luft wird immer durch einen vorgeschalteten 
s Trockenturm gefahren, urn den EinfluG der Luftfeuchtigkeit auf die Staubentwick- 
lung auszuschalten. 

Luftvolumen : 20 l/min. 

MeGdauer : 5 min. 

0 Einwaage : 50 g 

Fl,ter : GF 92, Schleichter & Schull 

f) Auswertung 

; Die Staubungszahl "s" entspricht der von 100 g Prufgut bei den normierten Be- 
dingungen entwickelten Staubmenge in mg. 

Sie wird nach folgender Gleichung berechnet : 

m 2 - rrii 

s = x 10 5 

rrio 

Hierin bedeuten : 

m 0 Einwaage in g der Probe 

m1 Masse des F'ltergehauses mit eingelegtem Filter vor der Messung 
m 2 Masse des Filtergehauses mit eingelegtem Filter nach der Messung 

Die Staubungszahl "s" aller drei Proben wurde ermittelt. Die Tabelle 1 zeigt die 
Staubungszahl in mg/100 g. 
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Material 


Staubungszahl 
[mg/100 g] 


Wollastonit nach Beispiel 1 


700 


Wollastonit ohne Additiv 


1.200 


Wollastonit mit Aminosilan 


1.500 



Aus Tabelle 1 ist zu ersehen, daG der Wollastonit gemaG Beispiel 1 eine urn mehr 
als 50 % niedrigere Staubzahl aufweist als der Wollastonit gemaG dem Stand der 
Technik, der mit Aminosilan beschichtet ist. 



2. Bestimmung der spezifischen Oberflache nach DIN 66132 - BET 

In dem nachfolgenden Versuch wurde die spezifische Oberflache des Wollastonit 
gemaG Beispiel 1 sowie der Vergleichsprodukte aus dem Stand der Technik ermit- 
telt. Die spezifische Oberflache ist bei Materialien besonders hoch, die einen ho- 
hen Staubanteil enthalten, da der Staub eine groGe spezifische Oberflache be- 
sitzt. Fur die drei Produkte konnten folgende Daten ermittelt werden, die in Tabel- 
le 2 dargestellt sind. 



Tabelle 2: 



Material 


spez. Oberflache 
[m*/g] 


Wollastonit nach Beispiel 1 


0,8 


J Wollastonit mit Aminosilan 


1.2 



Aus der Tabelle 2 ist zu ersehen, daG die spezifische Oberflache des erfindungs- 
gemaGen Produktes geringer ist als die spezifische Oberflache des Wollastonits 
mit Aminosilan. 
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Herstellung eines Formteiles aus Kunststoff (Polyurethan) mit verstarken- 
dem Fullstoff Wollastonit 

Mit dem Wollastonit-Produkt aus Beispiel 1 sowie mit einem Vergleichsprodukt, 
namlich Wollastonit mit Aminosilan beschichtet, wurde ein Kunststofformteil fol- 
gender Zusammensetzung hergestellt : 



Polvol 

Polyether 64,4 Gew.TI Glycerin / 85 PO / 1 5 EO, OHZ = 35 

Diethytoluylendiamin 35 Gew.TI 

Diazabicyclooctan 0,5 Gew.TI 

Dibutylzimtdilaurat 0,1 Gew.TI 

Semiprepolvmer 

Polyether Glycerin / 85 PO / 1 5 EO , OHZ = 35 
Diphenylmethan - 4,4'- Diisocyanat 
NCO-Gehalt 18 % 



Das MischungsverhaMtnis betrug 100 Gew.TI Polyol und 107 Gew.TI Semiprepo- 
lymer sowie 20 Gew.TI Wollastonit im Elastomer. Aus dem so hergestellten 
Kunststoff wurde ein Kunststofformteil spritzgegegossen und auf seine mechani- 
schen Eigenschaften hin untersucht. Es wurden die nachfolgenden in Tabelle 4 
angegebenen Ergebnisse erzielt : 
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I Wollastonit mit 
Aminosilan 


Wollastonit nach 
Beispiel 1 


Shore D Harte nach DIN 53505 


63 


64 


Zugfestigkeit nach DIN 53455 


25 


25 


Baichdehnung in % nach DIN 53455 


100 


130 


Biege-E-Modul (Mpa) nach DIN 53457 


1.600 


1.800 


Schwindung in % nach DIN 53464 


0,5 | 0,4 



Aus der Tabelle ist zu ersehen, daS die mechanischen Eigenschaften des Kunst- 
stoffes, in dem das Wollastonit gemaG Beispiel 1 eingesetzt wird, gegenuber den 
mechanischen Eigenschaften herkommlicher verstarkter Kunststoffe, Gberlegen 
ist. 



Beispiel 4 



Herstellung eines Formteils aus Kunststoff (Polypropylen) mit verstarken- 
dem Fullstoff Wollastonit 



Es wird ein Polypropylen Copolymer hergestellt mit einem Anteil von 20 Gew.-% 
Wollastonit gemafc Beispiel 1 sowie mit einem Vergleichsprodukt, namlich Wolla- 
stonit mit Alkylsilan beschichtet. Aus diesem Material wird ein Kunststofformteil 
hergestellt und seine mechanischen Eigenschaften ermittelt. Es wurden die 
nachfolgenden in Tabelle 5 angegebenen Ergebnisse erzielt: 
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Tabelle 5: 





Wollastonit mit 
Alkylsilan 


Wollastonit nach 
Beispiel 1 


Zugfestigkeit (MPa) DIN 53455 


18,4 


19,1 


ReiGdehnung (%) DIN 53455 


30,4 


17,9 


E-Modul (Gpa) DIN 53457 


2,266 


2,233 


©cnlagzanigkeit (Izod) (kJ/m ) 
ohne Kerbe, Iso 180 
mit Kerbe, Iso 180 


50,4 
19,0 


89,0 
23,5 


Formbestandigkeit in der WSrme 
HDT-B (°C) DIN 53461 


123 


115 



Aus der Tabelle ist zu ersehen, dafi die mechanschen Eigenschaften des Kunst- 
stoffes, in dem Wollastonit gemaft Beispiel 1 eingesetzt wird, gegenuber her- 
kemmlich verstarktem Polypropylen verbessert sind. 
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Patentanspruche 



1. Verfahren zur Reduzierung des Staubverhaltens von Silikaten, dadurch 
gekennzeichnet, dafi das zerkleinerte Silikat mit einem Polyorganosiloxan 

s oberflachenbeschichtet wird. 

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daS fur die Be- 
schichtung 0,1 bis 4 Gew.-% eines Polyorganosiloxans eingesetzt werden. 

) 3. Verfahren nach Anspruch 1 oder 2, dadurch gekennzeichnet, daS fur die 
Beschichtung 0,5 bis 1,5 Gew.-% eines Polyorganosiloxans eingesetzt 
werden. 

4. Verfahren nach den Anprtichen 1 bis 3, dadurch gekennzeichnet, daS als 
Polyorganosiloxan ein Polysiloxan-Polyether-Copolymer eingesetzt wird. 

5. Verfahren nach den Anspruchen 1 bis 4, dadurch gekennzeichnet, daS 
als Silikat Calciummetasilikat eingesetzt wird. 

6. Verfahren nach den Anspruchen 1 bis 5, dadurch gekennzeichnet, daG 
als Silikat Wollastonit eingesetzt wird. 

7. Silikat mit reduziertem Staubverhalten, dadurch gekennzeichnet. daS es 
mit Polyorganosiloxan oberflachenbeschichtet ist und die folgenden Eigen- 
schaften aufweist: 

- spezifische Oberflache (DIN661 32-BET) 0,5 bis 1 ,5 m 2 /g 

- Staubanteil (nach Heubach) 500 bis 1200 mg/100g 

8. Silikat nach Anspruch 7, dadurch gekennzeichnet, dafi es ein Calciumme- 
tasilikat ist. 
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9. Silikat nach Anspruch 7 oder 8, dadurch gekennzeichnet, daft es Wolla- 
stonit ist. 

10. Silikat nach den Anspruchen 7 bis 9, dadurch gekennzeichnet, dali es mit 
0,1 bis 4 Gew.-% Polyorganosiloxan oberflachenbeschichtet ist. 

11. Silikat nach den Anspruchen 7 bis 10, dadurch gekennzeichnet, daG es 
mit 0,5 bis 1,5 Gew.-% Polyorganosiloxan oberflachenbeschichtet ist. 

12. Silikat nach den Anpruchen 7 bis 1 1 , dadurch gekennzeichnet, daG es mit 
einem Polysiloxan-Polyether-Copolymer oberflachenbeschichtet ist. 

13. Verwendung des Silikates nach den Anspruchen 7 bis 12 als verstarkender 
Fullstoff in Kunststoffen. 

14. Verwendung nach Anspruch 13 als verstarkender Fullstoff in Kunststoffen 
ausgewahlt aus der Gruppe Polyurethan, Polyamid und Polypropylen. 
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Zusammenfassung 



Gegenstand der Erfindung ist ein Verfahren zur Reduzierung des Staubverhaltens 
von Silikaten, wobei das zerkleinerte Silikat mit einem Polyorganosiloxan oberfla- 
chenbeschichtet wird. Ein weiterer Gegenstand der Erfindung ist ein Silikat mit 
reduziertem Staubverhalten sowie die Verwendung des Silikates als verstarken- 
der Fullstoff in Kunststoffen. 
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